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LNDD 0634 



af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-CE-01 
Version : E 
Date : 21/03/2007 
1/2 



FORMULAIRE DE TRATTEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date de I'anaiyse de controle : .ZO...../ ..^. 



'm. 



mdc 



j./..Z^.^-± 



Demande faite par : (?.S..h..X)..^ 

N° d'echantillon conceme : .!^....^..ZS....l^..t.if,..:. 

Nature du milieu biologique : iJ.J^.S^.!^.:. 



COPlECERTinte 




Ueu de destockage Cliambre froide^ Congelateur □ r\°,..Cii?...A^ 

Conditions de stockaap. -80°C D -20°C D +4°C^ 

Destockaae des flacon<; A^ ■ bD 

Date •.Z<i.../ffif...fVi4L\^. Heure : ./^... \x....tf.O ' Operateur : ....A.D.....'.. 

Systeme : VersapakD Berlinger^ Autre D N° : .]^....^.2..£l/./C/ 

Conformite par rapport auoroces verfi a i de cnntmlc antidn paat- : Qui D Non D 

Intearite des scelleF: ; Oui^ Non D 

Validation/de la conformite de I'echantiilon (Signatures) : 




c^T^P/l 



•Auixe- 



:^:^^^A 



J 



LNDD 0635 



af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version : E 
Date: 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date : lO..I..6^..%d0^ Heure : ./1<9. h.S^.. Operateur : U..^...,. 

Localisation : salle n° ....(?./^.Cj...: 

/V° du flacon : kllL'i.lM 



Volume : ..M.?....ml. 

(si ie milieu est congele attendre sa decongelation pour mesurer le volume) 

Validation de I'ouverture du scelle (Signatures) : 






a^6i?9- 



Aujbr^ 




/—^^Jj^Y^n? 



Date : :20..l./?^.f.lQiP^ Heure './A.... h..«C. " Operateur; Q.^ 

Svsteme : Versapak D Berlinger"^ Autre D 

N-de flacon: G..t.l^..lfZl^.,.. N° de scelle : ^.2^...A2> ^ ■ 

Volume restant : .J.^.^3...-: 

Lieu de stockage Chambre froide D CongelateurK n°..C.jR^..k9.^ 

Conditions de stockaae -80°CD -20°Cti +4°C D 

Stockage de la remis sous scelle 

Date-A.0../.^i^../..q/:b2 Heure :Mf?..h..^.« Operateur : ....^.<1....«... 

Validation dfi^ia remise sous scelle (Signatures) : 



Lj^oratoire 



<4^1?^5— . 



Temoin indepeijgant 



Auti:e — 




Cet enregistrement est a archiver dans le dossier analytique de la contre expertise. 



h 



LNDD 0636 



af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-05 A 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/2 



TRACABILITE DES FLACONS A ET B 



N<» de Serie : 
Reception et Stoc kaae avant enreaistrement (si necessairel: 



Reception par 


Date et Heure 


Stoclcage 


Heure 






- 


- 



Stoclcaae aores enreaistrement : 



Flacons 


Entreposes par 


Date et Heure 


Lieu 



















ChaTne de possession des flacons A: 



Echantillon A 825424 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 


16/04/2007 
09h30 


49/10 


CH-FR.5 (-20°C) 


Destockage pour renumerotation 


16/04/2007 




CH-FR.1 (+4°C) 


Stockage apres nouvelle numerotation 


17/04/2007 
llh25 


01 


Salle 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n°2 puis 
restockage 


18/04/2007 
lOhSO 


01 


Salle 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n°3 puis 
restockage 


19/04/2007 
llh20 


10 


Salle 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n°4 puis 
restockage 


20/04/2007 
10h40 


10 


Salle 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n^S 


20/04/2007 
: 10h55 


49 


Salle 004 
(ambiant) 


Ouverture des scelies 


20/04/2007 
llh05 


49 


Salle 004 
(ambiant) 


Mise en tube pour confirmation IRMS 
(EC31) 


20/04/2007 
llh05 


01 


Salle 004 
(ambiant) 


Remise sous scelle n0826136 


20/04/2007 
llhlO 


01 


CH-FR.5 (-20<'C) 


Stockage 



Cet enregistrement est aconserver dam le dossier de la serie s'il ny a pas depositifou dans le dossier positif. \ 
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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05A 
Version : C 
Date: 17/10/2006 

2/2 



TRACABILITE DES FLACONS A ET B 



Chatne d e possession des flacons B: 



Echantillon 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 



















Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la serie s'il ny a pas depositifou dans le dossier positif U 



LNDD 0638 



af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05B 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABBLITE DES ALIQUOTES A ET B 



Chatne de possession des aliauotes A; 



N" deSerie : 



Echantillon A 825424 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 


20/04/2007 
llhl5 


Aliquote EC31 


49 


Preparation jusqu'a 
acetylation 


Confirmation IRMS(EC31) 


21/04/2007 
9hl0 


Aliquote EC31 


49 


l=1n de preparation 




21/04/2007 
18h22 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




22/04/2007 
13h35 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Reprise pour analyses 
mMS 




22/04/2007 
15h26 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME 2 


Origine exogene des 
metabolites de la 
Testosterone 























Chaine de possession des aliauotes B: 



Echantillon 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 























Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la serie s'iln'ya pas de positif ou dans le dossier positif. 



5 



LNDD 0639 
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1 
*:..• 



/ 



(. J» 






^^ iWLL J640 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Code: 

Version : 

Date: 



FICHE RECAPITULATIVE PES ANALYSES PRESENTEES 



E-RECAP-01 

J 

09/06/2006 




ES02 -BBS (CG-SM) 
ES02C -EPH (CG/SM)_ 
ES03 -CD (CL/SM) [ 
ES04 -H (CG/SM) [ 
ES03C -LCH (CL/SM)[ 



ES08 -HES (CG/SM)[ 

ES08B -PS [ 

ES03B -LCH (CL/SM/SM)[ 

■ ES05 -MS2 (CG/SM/SM)[ 



ES06- 


IMM 




ES07- 


EPO 




ESSOl 


-HBOCs 


ESS02 


-TS 





Code operateur de I'analyste : ^o^ 
Date et paraphe : J[j%\c5H\o'^ 



Code operateur du responsable : ,yiiQ 
Date et paraphe : ^^JQ^^^g. . 

Raison ou numero d'ecart de la declaration en hors portee : .,^<L^ 




Hors portee d'accreditation : 



(. 



LNDD 0641 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

1/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
GC/C/IRMS 



Appareil iitilisable 



ISOPRIME MICROMASS - GV INSTRUMENT 



Mode operatoire d'extractinn : M-EX-24 

Mode operatoire de preparation du Mix Acetate : M-EXMix-05 

Mode operatoire d'analvse: - GC/MS: M-AN-52 

-GC/C/IRMS: M-AN-41 

L'analyse CG/MS doit etre effectuee avant I'analyse GC/C/IRMS 

Mode opera toire de depouillement : -GC/MS: M-RDP-05 

-GC/C/IRMS: M-DP-31 

Depouiller I'analyse GC/MS avant d'effectuer I'analyse GC/C/IRMS 



APPLICABLE^ le 
1 9 JAN. 2006 






a 




Traiter simultanement ; 



un blanc urinaire 
un aliquot echantillon 



1 



LNDD 0642 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

2/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
.. GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



1 



B 



D 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Aur61ie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ 



Date 



13/01/2006 




EVOLUTIONS 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 



Ajout d'une extraction sur Gilson 



Ajout dela preparation du mix acetate (M-EXMIX-05). 
Ajout de M-RDP-05. 



Signature 



JJi^ggg^ 



Date 



03/06/2002 



31/10/2002 



24/01/2005 



28/10/2005 



17/01/2006 




t 



LNDD 0643 



LNDD 



MODE OPERA.TOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

1/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Documents utilises : E-TE-03Q I-VOL-Ol, I-EX-06, 1-EX-Ol, I-EX-OS et I-TRAC-03C 
Remplir la fiche de preparation - confirmation/ confre expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C 
^m^^ Materiel Reactifs et nrodnit. 



Prise d'essai scion I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



Centrifligation 5 minutes 



Transvaser le sumageant dans tube 
prdlablement identifies 

(cfI-TRAC-03e) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-06 



Evaporation a sec 



Ajouter 1 .5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 



Agiter jusqu'a dissolution complete 



Ajouter2gouttesde 
p-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Hydrolyserlh00a55°C 



Centrifugation 5 minutes I 



Transvaser le sumageant dans 

tubes prealablement identifies 

{cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohit l-5ml 
Cones Biohit 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut C18 500mg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60<?C 

Dispensette 

Vortex 
Compte goutte 

Bouchons Zymarck 
Vortex 

Etuve 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CIS 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 60°C 



APPLICABLE fe 
^ 9 JAN. 2006 




ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Azote 



Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-P-05) 



P-glucuronidase 
Chambre froide a +4''C 



Azote 



3 

LNDD 0644 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/0l/2006 

2/4 



METHODE BE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
: METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Operations 



Dissbudre et reunir dans un tube 
les extraits du raeme echantillon : 

Mettre de cote un tube sec 
Ajouter 500 \i] d'acetonitrile dans 
les autres tubes et agiter 10s avant 
de les transvaser dans le tube sec 



Rincer les tubes transvases avec 
SOOjiI d'acetonitrile 



Evaporation a sec 



Ajouter 50 \i\ de pyridine 
Ajouter 50 jai d'anhydride acetique 



Reprendre par rotation legere du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secondes et boucher 



Denver le tube bien ferme IhOO 

a 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation a sec 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 
Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 
Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-08 



Evaporation a sec des fractions 
Fl (environ 2h00) 
F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45min) 



Materiel 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 

Bain a sec a 60°C 

Pipettman de 50 nl - Cones Greiner 
Vortex 

Vortex 



Bain a sec a 60°C 

ou 

Portoir a tubes sous hotte 

Bain a sec a 60°C 

Pipette Biohit 1-5 ml 
Cones Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker CI 8 500 mg 
Tubes kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 80°C 



Reactifs et produits 

Acetonitrile 



Acetonitrile 



Azote 



Pyridine dessechee 
Anhydride acetique > 99% 




Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



Azote 



> 



LNDD 0645 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 . 
3/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR Cr/r/TPMS 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 
Operations Materiel 



Aj outer le SI selon I-VOL-01 



Ajouter200 \x\ d'acetonitrlle 



Reprendre par rotation legere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifugation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prealablement identifies 

. selon I-TRAC-03C 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexane 
selon I-VOL-01 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Reactifs et produits 



Seringue Hamilton de 50 (il ou de 100 Androstanol acetate H67 200 ng/ul 
III selon le volume ajoute 



Pipettman reglable de 200 fil 
Cones Greiner 



Centrifiigeuse 4000 tr/min 

Vials en verre avec insert 300 ^1 
ou vials en verre de 1.5ml 
selon le volume 

Bain a sec a 60°C 



Acetonitrile 




Azote 



Pipettman reglable de 200 nl ou 1 ml Hexane 



Capsules a sertir - Vortex 



Apres analyse GC/MS ; 



Reajustementdu SI si necessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexane 
(CfI-VOL-01) 



Seringue Hamilton de 50 nl Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 
ou de 100 111 selon le volume ajoute 

Bain a sec a 60°C Azote 

Pipettman reglable de 200 fil ou 1ml Hexane 



Sertir et Agiter 10 secondes | Capsules a sertir - Vortex 



JJ 



LNDD 0646 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

4/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redigepar 



verifie par 



verifie par 
approuve par 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



CorinneBUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRE 



Date 



16/01/2006 



16/01/2006 




Signature 



JJMggt!^ 



N° Version 



1 



B 



V^ 



Creation du document. 



Motif 



Modification des quantites de SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur 
rimportance de la rotation des tubes 



A ->Passage de projet en document valide 
temps/temperature acetylation 



modification 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle firaction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFOdu 10/05/04) 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme 6chantillori avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS 



Date 



03/06/2002 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



17/01/2006 



itL 



J^ 



LNDD 0647 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

1/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Duree d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilisee: 



IrmsO.spe 

13.30imn 

Kimble 16xl00mm 

Bond Elut C18 Varian 500mg/3ml 



/ASSURANCE QUAlitfe 
LNDD 




Documents utilises: I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION DES SOLVANTS 

Voie 1 : Methanol 
Voie 2 : Eau ultrapure 
Voie 3' : Acetonitrile 
Voie 4 : Rien 
Voie 5 : Rien 
Voie 6 : Rien 
Voie 7 : Rien 
Voie 8 : Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les puges eau, air et/ou solvant. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et a gauche les tubes de recueil et placer les cartouches . 

L'ordre de passage est le suivant: 
Blanc urinaire 1 
Echantillon 1 
Blanc uriaire 2 
Echantillon 2 

Pour lancer Textraction, voir I-N-02. 



^^ 



LNDD 0648 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX - 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

2/3 



06 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
.. METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



3- DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTTON : 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit (ml/min) 


Conditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


. 3 


10 . 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapuxe 


Poubelle 


3 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


8.5 


4 


Lavage 


Eau ultrapure 


Poubelle 


4 


10 


Sechage 


1 minute 


Elution 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rin9age canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


Ringage canule 


Methanol 


Canule 


2 


20 




#B. 



A 
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LrSfDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 
3/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



approuve par 



Personne concemee 

Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Jacques DE CEAUREUZ 




EVOLUTIONS 



N° Version 



1 



B 



Creation du document. 



Motif 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 



Revision biennale ~~ ~ ~~ 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 

homogeneisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



06/02/2006 




J§ 



LNDD 0650 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

1/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
— L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Duree d' extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise ; 
Type de cartouche utilisee : 



Irmsltcspe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut Ci8 Varian - 200 rag / 3 ml 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS 



ASSURANCE QUAUm 
IHDD 



Voiel 


Methanol 


Voie2 


Eau ultrapure 


VoieS 


Acetonitrile 


Voie4 


Rien 


VoieS 


Rien 


Voie6 


Rien 


Voie7 


Rien 


VoieS 


Rien 




£1 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre. 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si necessaire. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et disppser au niveau des recueils les tubes 13x100mm inseres 
dans les tubes 16x1 OOram. 

L'ordre de passage est le suivant : 
Blanc urinaire 1 tube 1 
Blanc urinaire 1 tube 2 
Blanc urinaire 1 .... 
Echantillon 1 tube 1 
Echantillon 1 tube 2 
Echantillon 1 .... 
Blanc urinaire 2 tube 1 
Blanc urinaire 2 tube 2 
Blanc urinaire 2 .... ' 



JO 



LNDD 0651 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

2/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Echantillon 2 tube 1 
Echantillon 2 tube 2 
Echantillon 2 .... 

Placer les cartouches et lancer I'extraction selon I-N-02. 



3. DESCRIPTION PES PRTN CIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION : 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit 
(ml/min) 


Cbnditioimement colonne 


Methanol 


Poubelle 


4 


10 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapure 


Pbubelle 


4 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


2 


4 


Preparation du melange 20% 


Acetonitrile / Eau ultrapure 


Mixer 


0.8/3.2 


30 


Lavage 


Acetonitrile /Eau ultrapure 20/80 


Poubelle 


4 


2 


Preparation du melange 30% 


Acetonitrile / Eau ultrapure 


Mixer 


0.6/1.4 


30 


Lavage 


Acetonitrile / Eau ultrapure 30/70 


Poubelle 


2 


2 


Sechage 


1 minute 






Elution 


Acetonitrile 


Fraction 1 


4 


2 


Rin9age canule 


Eau ultrapure 


Canule 


4 


20 


Rin9age canule 


Methanol 


Canule 


4 


20 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLffiE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



approuve par 



Personne concemee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



N° Version 



B 




Jacques DE CEAURRIZ 



Motif 



Creation du docuiiient. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement des volumes de lavage et d'elution 

Reajustement de I'extraction 



Reajustement de I'extraction 

DAomogeneisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 




£1 



Ji 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/09/2005 

1/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLffiE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 


inns2te.spe 


Duree d'extraction pour un tube : ' 


41,3 rain 


Tube utilise : 


Kimble 13x100 mm 


Type de cartouche utilis^e : 


Baker Ci8 


Volume de la cartouche : 


500 0^/3 ml 



ASSURANCE OUALITE 
LNDD 



1 -DISPOSITION DES SOLVANTS 



Voiel: 


Melhanol 


Voie2: 


H2O (ultrapure) 


Voie3: 


Acetonitrile 


Voie4: 


Rien 


VoieS: 


Rien 


Voie6: 


Rien 


VoieV: 


Rien 


VoieS: 


Rien 






Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a lair fibre. 



2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE : 

Eflfectuer les purges eau, air et solvant si n6cessaire (cf I-M-02) 
Lancer Textraction sebn I-N-02 




itl 



Positfonner a droite les tubes a extraire et a gauche les tubes eluats. 

Utifeer le gros rack, disposer au niveau des receufls les tubes 13x100 ftiminseres dans des tubes 

1 6x1 00 mm et placer les echantilbns dans lordre suivant : 



J^ 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/09/2005 

2/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des echantiDons 


Tubes des recueils 


Blanc urinaire 1 


Blanc urinaire 1 ftactfon Fl (naetaboles de la cortisone et du Cortisol) 


Espace libre 


Blanc irinaire 1 fraction F2 (Keto) 


Espace Hbre 


Blanc urinaire 1 ftactbnFS (Dfol) 


Echantillonl 


Echantilfon 1 fractfonFl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 


Espace libre. 


EchantiDon 1 Fraction F2 (K.6to) 


Espace libre 


EchantiDon 1 Fraction F3 (Dk)9 


••• 


... 



Placer les cartouches en laissant deux intervales de Hare entre chaque cartouche et cliquer 
ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du module choisi 

3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE : 




a 



Etape 


Solvant 


Recueii 


Volume (nal) 


Debit (od/min) 


Conditionnement cofonne 


MeOH 


Poubele 


5 


10 


Conditioimement cotonne 


H2O 


Poubele 


5 


10 


Chargement echantilfon 


Reprise CH3CN-H2O 50/50 


Poubelle 


2,5 


4 


Preparation melange 30 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1,8/4,2 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 30/70 


Poubelle 


6 


2 


Preparation melange 40 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/3,6 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 40/60 


Poubelle 


6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


3/3 


30 


ElutionFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1/1 


30 


ElutionFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


2 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


4,5/1.5 


30 


ElutionF2 


CH3CN-H2O 75/25 


Fraction 2 


6 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/0,8 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 75/25 


Poubelte 


3,2 


2 


EhitionFS 


CH3CN 


Fractions 


4 


2 


Rin9age canule 


H2O 


Canule 


2 


30 


Lavage 


MeOH 


Poubelle 


2 


30 



oio 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



r^dige par' 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



1 



B 



Perso^n^'coiK^erjalle" '■-" -j /^j^ 



Cynthia MONGONGU 



Caroline BASTIEN 



Adeline MOLINA 



Jacques DE CEAURRIZ 



EVOLUTIQJ^S 




Motif 



Creation du docximent. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

analyse d'une troisieme fraction 



Elimination d'une interference dans la fraction Fl - Changement titre 
pour hotnogeneisation ' 



Date 



30/04/2002 



02/10/2002 



31/08/2004 



08/09/2005 




0^ 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-03C 
Version: G 
Date: 17/01/2006 
1/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Mode op6ratoire d'extraction: 



M-EX:-24 



Echantillon : 



ft- S^SM^M 



Sexe : M 



Mise a I'ambiant de I'echantillon : Date •: 



A»\oH\g?}- Heure 



\o\\ 



HO 



'CJ 



Prise d'essai: 




Blanc urinaire : 



Preparation de I'echantiUnn 



Identification du materiel utilise 



Paraphe 




Hydrolyse 



Ao^'ohVo'V 



Code du tampon : To€vaqg.-\td 
DLU*deIapG]u: \« oS o^ 
Btuve n" : s" 



Rapid Trace : eTi e_Eb 




*DLU: date limite d'utilisation 



m 




Ih 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
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FICHE DE sum DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / GONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Identification du materiel utilise 
Bain a sec (BSE) : 5 A \ 
Lieu : 




DLU* Anhydride acetique : v\\jU5o9, 

DLU* Pyridine: \4_\jLx^ 

Bain b. ace (DSC) : 

ou Temperature ambiante 

Bain a sec (BSE): S4j \ 

Rapid Trace : 'Rrix c^ 



I.ien r CH-FT 



Bain a sec (BSE): (V4 



T.ipu-r]Pf-Trp 1. 



Code du SI (0,2mg/mL) : H67- 



Bain a sec (BSE): Sj>\ 



JSRr^ 




Paraphe 




«a 



^ 




4" 



n 




Analyse par CG/MS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume SI (jil) 


Jb 


^ 


^ 


Volume hexane (|il) 


IQO 


«ioo 


I Oo 



-11 
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Codification: E-TE-03C 
Version : G 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Autres operations (dilution, reinjection.i.) 



Operation 



Date 



Heure de debut 



Recupdrea 



Identiflcation du materiel utilise 



Faraphe 



Analj'se par GC/C/ERMS 



Volume total SI preleve (}il) 



Volume final hexane (|il) 



Fraction Fl 



H5- 



Fraction F2 



€0 



HSc 



Fraction F3 



15" 



<&ii 
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Codification : E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
4/4 

PICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Operation 



Reprise par 
Hexane 



Injection 
t GC/C/TRMS 



Date 



<1j^Iom\o^ 



A-i-Wv^Jotf 



Heure de debut 



Recupere a 



Identification du materiel utilise 




Paraphe 



Autres operations (concentration, dilution, reinjection...) 






Operation 


Date 


Heure de debut 


Recupere a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 
















































































■ 































Hearts n° : 



Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation de I'ichantillon 



1% 
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LNDD 


MODE OPERATOIKE 


Codification : M-EXMIX-05 
Version : B 
Date :09/05/2006 

1/2 


METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 


1. Preparation du Mix Acetate pour la GC/MS: 

Operations Materiel 


Reactif et produits 


Prelever 100 }il de la solution Mix 

Acetate 
et transferer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert 
300nl 


Solution Mix Acetate 
(CH-Fr.l) 




Bain^seca60°C 




Evaporer a sec 


Azote 






Reprendre dans 100 |il d'hexane 


Pipettmanregleage de 100 \il 
Cones Greiner 


Hexane 




Capsules h sertir 
Vortex 

e pour la GC/C/IRMS: 




Sertir 
Agiter au vortex 


oof \^*^ 


2. Preparation du Mix Cal Acetat 


Operations 


Materiel 


Reactif et produits 


Prelever 50 |il de la solution Mix 

Cal Acetate 
et transferer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert 
300nl 


Solution Mix Cal Acetate 
(CH-Fr.l) 




Bmn k sec a 60°C 




1 Evaporer a sec 


Azote 






Reprendre dans 50 |il d'hexane 


Pipettman regleable de 100 \il 
C6nes Greiner 


Hexane 








Sertir 
Agiter au vortex 


Capsules a sertir 
Vortex 





^^_, '-ip' = ]q 



\ 1 5 MAI 2006 



Ul 



i 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



IC 



LNDD 0661 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EXMIX-05 

Version : B 
Date -.09/05/2006 
2/2 



METHODEDE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 



M&rf^'-^:-f-^ 


W^^^^^M$0--'-^^^^^4 


Sttate^'^^';P-:#«:?^-%-;« 


mmm-m.-^:^'^^- 


r^ig6 par 


Cynthia MONGONGU 


09/05/2006 


i^ , 


verifidpar 


Corinne BXJISSON 


09/05/2006 




verifie par 


Aurelie LAURENT 


09/05/2006 

m 


'"^^^O^^!^^^— t- 


^^ ' **f^' "ll y, 


approuve par 


Jacques DE CEAURKT7, 


09/05/2006 


/hW 



z 



\4:,:»'»fm!smt^m^^^^^^^smms^m^sm^^g^. 



fygy^ii^M^i,.: 



N" Version 



B 



Motif 



Creation du document 



ajout du mix cal acetate 



Date 



17/01/2006 



09/05/2006 



4t 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codiiacation : M-AN-52 
Version : A 
Date :28/10/2005 

1/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS 



ASSURANCE QUAL/TE 
L N D D 



APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



COLONNE 




Type: 


DB17-MS JW Scien 122.4732 


Longueur. 


30m 


Diametre interne: 


0.25mm 


Epaisseur du film: 


0.25)im 


INJECTION 




Mode: 


Splitless (insert splitless) 


Temperature injecteur: 


280°C 


Volume injecte: 


ini 


Sohrants de rin9age ALS: 


Solvant A: Ac6tonitrile 




So^^tB-.!,^ ^^^^ 


CONDmONS GC: 


Temperature initiale: 


70°Cpendantlmin 


Gradient de temperature: 


70->270°Ca30°C/min 




270°C pendant 12 min 




270->300°Ca.lO°C/min 


Temperature finale: 


300°C pendant 3 mm 


Temps d'analyse: 


25.67 min 


Temps d'equilibrage de la colonne: 


0.5 min 


Pression constante: 


Ajuster le SI k 10.7 min (+/-0.5min) 


Temperature de la ligne de transfert 


300»C 


CONDITIONS SM: 




Solvent delay: 


9 min 


Temperature quad: 


150°C 


Temperature Source: 


230°C 


Fichiertune: 


Autotune 


Mode d'acquisition: 


Full scan 50-550 uma 



a 



2^ 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-52 
Version : A 
Date :28/l 0/2005 

2/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS 





^s 



LNDD 0665 



Sequence Name: C:\MSDCheia\l\sequence\2007\Avril07\2104.S 
Comment : 
Operator: 
Data Path: 
Top. 

Instrument Control 
Data Analysis 



49 

D: \MSD22\2007\AVRIL07\2104\ 
Pre-Seq Cmd : 



Pre-Seq Cmd 
Pre-Seq Cmd 



Top Post-Seq Cmd: 

Instrument Control Post— Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( ) Don't Inject 





Line 




Sampl 


e Name/M 


isc Info 




1) 


Calibration 


1 












Datafile 




2104MixAc01 








Method 




M AN_5 2 








2) 


Calibration 
Datafile • 
Method 


2 


2104MixA 
MAN 52 


c02 






3) 


Blank 


3 


B1U1F3 


MAN 52 


Blu 1 F3 




4) 


Sample 


4 


865F3 


MAN 52 


A 993865 


F3 


5) 


Blank 


5 


BlulF2 


MAN 52 . 


Blu 1 F2 




6) 


Sample 


6 


. 865F2 


MAN 52 


A 993865 


F2 


7) 


Blank 


7 


BlulFl 


MAN 52 


Blu 1 Fl 




8) 


Sample 


8 


8 65F1 


MAN 52 


A 993865 


Fl 


9) 


Blank 


9 


Blu2F3 


MAN 5 2 


Blu 2 F3 




10) 


Sample 


10 


424F3 


MAN 52 


A 825424 


F3 


11) 


Blank 


11 


Blu2F2 


MAN 52 


Blu 2 F2 




12) 


Sample 


12 


4 24F2 


MAN 52 


A 82542 4 


F2 


13) 


Blank 


13 


Blu2Fl 


MAN 5 2 


Blu 2 Fl 




14) 


Sample 


14 


424F1 


MAN 5 2 


A 825424 


Fl 



Sequence v^rifi^e par: 
itemarques : .. ' 



k^.. 



Last Modified: Sat Apr 21 10:27:32 2007 



Page: 1 



lo 



B^a 



LNDD 0666 



D:\Msd22\2007\Avril07\2104\2104MixAc01.D 

Data File Name 2104MixAc01.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 10:30 
Acq. Method File i\/lAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 50 
Vial Number 1 

Misc Info Mix Acetate 002 50ng injects 




Temps de retention, temps de retention relatif at target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.69 




258 


20,775,560 


Etiocholanolone AC 


14.34 


1.342 


272 


36,891,570 


Androsterone AC 


14.61 


1.366 


272 


60.905,981 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.16 


1.418 


256 


36,923.293 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.55 


1.454 


316 


47,854,261 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


17.06 


1.596 


271 


47,940,071 


5bP.reanan3a20adioldiAC 


19.12 


1.789 


284 


44,297,641 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


- Q1 Ratio 


. . 5a Andrioistanol AC 


243: . 


21,74^23 .- 


..„„,.. 1,04,7. ...... 


Etiocholanolone AC 


257 


23,730.^09 


64.3 


Androsterone AC 


257 


26,596,997 


43.7 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


33,031,768 


89.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


28,816.754 


60.2 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


40.592,617 


84.7 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


25.436.500 


57.4 



MS signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


11.759.053 


56.6 


Etiocholanolone AC 


201 


14,810,430 


40.1 


Androsterone AC 


218 


19,093,800 


31.3 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


• 28.661,094 


77.6 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


24.381.998 


51.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


28,287.952 


59.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


11,798,913 


26.6 
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D:\Msd22\2007\AvrH07\2104\2104MixAc01.D 



5a Androstanot AC 







■wlS«SK-5B=c3i »IE£ — 


Sllg 
















^;;;;;;;;;; 












— ~~ 




.1 












' 


- 


















C;:^ 












'■'•^ 




1 


.. 















Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 






'«-%Jl**T"-<«tf^'*^ ■*■■'■»' 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 













1 1 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\2007\Avril07\2104\2104MixAc02.D 

Data File Name 2104MixAc02.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 
Operator 49 
' Date Acquired 4/21/2007 11:02 
Acq. R/iethod File IVlAN_52.IVi 
Sample Name Mix Ac 100 
Vial Number 2 

IVIisc Info Mix Acetate 002 100ng injecte 









Ui 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Resoonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


11.366.556 . 


Etiocholanolone AC 


14.27 


1.339 


272 


20,433,839 


Androsterone AC 


14.53 


1.363 


272 


33,820,317 


5b Androstan 3a 17b did diAC 


15.08 


1.414 


256 


19,618,097 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.46 


1.450 


316 


25,457,160 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


16.94 


1.589 


271 


25,995,726 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.00 


1.782 


284 


23.247.435 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a AndrQKtapelAC --, ,-.w 


»-^J",^^i . ^.243 .- 


12,0£Qr965 ^ 


-rvx4M4^^;...: 


Etiocholanolone AC 


257 


13.338.304 


65.3 ■ 


. Androsterone AC 


257 


14,852,034 


43.9 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


17,838.122 


90.9 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


15,276,340 


60.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 


22.434,324 


86.3 


5bPreqnan3a20adioldiAC 


269 


13,226.071 


??-9 






IV13 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


6,669,991 


58.7 


. Etipcholanolone AC 


201 


8,261.771 


40.4 


Androsterone AC 


218 


10.536.094 


31.2 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


■15,318,813 


■ 78.1 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


12,796.196 


50.3 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


15.438,073 


59.4 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


6,206,929 


26.7 
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LNDD 0669 



D:\IVIsd22\2007\Avril07\2104\2104MtxAc02.D 



5a Androstanol AC 



.JZ 


1 




InoMu '"•" . "■" "•"" ■"*■"' "•"" "■■"• ■••■*" '-•-» ■"•■" '■•;'• 



Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



SSfJ5!E£^5l«-^.'l3H^^s« 



>J«>''I^»i.>J ^ J ft b c*CVatfc^»»».'>' tfr ^ -f^H'^'iB^ 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 




1 1 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 0670 



D:\Msd22\2007\Avril07\2104\Blu2F1.D 

Data File Name Blu2F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 19:59 
Acq. Method File l\/!AN_52.M 
Sample Name Blu 2 F1 
Via! Number 13 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1 dans lOO^L 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal fWII) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sional 


Taraet Resoonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


3,202,157 


Etiocholanolbne AG 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


16.92 


1.587 


271 


17.508.133 


5bPreanan3a20adioldlAC 


0.00 


0.000 


2?4 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Resoonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


3,341,611 


104.4 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone Ac 


191 


15,442.354 


88.2 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


Q 


9,Q 



1VI3 signal 



Name 


Q2 sianal 


02 Resoonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


1,824,746 


57.0 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


10,225,554 


58.4 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





CO 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 
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5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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IC 



LNDD 0672 



D:\Msd22V2007\Avril07U104V424F1.D 

Data File Name 424F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 20:31 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sarnple Name A 825424 F1 
Vial Number 14 

Misc Info A 825424 Fraction 1 dans lOOpL 



Mi^ _jj\ L^.^^ _J 



LL 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanoi AC 


10.66 




258 


1.570,585 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


O.GO 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanolone AC 


16.89 


1.585 


271 


8,759,021 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


01 Response 


01 Ratio 


5a Androstanoi AC 


243 


1,700.532 


108.3 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 


7.822,510 


89.3 


$t?Preqrian?a20^di9|diAC 


269 





0,0 



WI3 signal 



Name 


Q2 sianal 


02 Response 


02 Ratio 


5a Androstanoi Ac 


204 


1,030.968 


65.6 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b dioi diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


5,279.430 


60.3 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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5a Androstanol AC 
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Etiocholanolone AC 
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Androsterone AC 




1 


1 




JL A 



Sb Androstan 3a 17b diol diAC 






5a Androstan 3a 17b diol diAC 




— ~" 




1 ssEassa=E=iS=i=w 


ss 



11 KetoEtldcliolanolone AC 




Sb Pregnan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 0674 



D:\Msd22\2007\Avril07\2104\Blu2F2.D 

Data File Name Blu2F2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 . 
Date Acquired 4/21/2007 18:54 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 2 F2 
Vial Number 1 1 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400pL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

6a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



10.67 

14.33 

14.59 

0.00 

0.00 

0.00 

0.00 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal 



243 
257 
257 
316 
241 
191 



Rel Ret Time 



1.343 
1.368 

aooo 

0.000 
0.000 
0.000 



Target Sio nal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Q1 Response Q1 Ratio 



13.212.151 
25.912,067 
35.148,759 











106.5 
63.6 
43.4 
0.0 
0.0 
0.0 
OQ 



12,406,849 
40.718,030 
80,919,264 











MS signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



7.115.848 
16.274,516 
25.379,974 











57.4 
40.0 
31.4 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtlocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol dIAC 
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ko 



LNDD 0676 



D:\Msd22\2007\Avril07\21 04U24F2.D 

Data File Name 424F2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 19:27 
Acq. Metliod File MAN_52.iVi 
Sample Name A 825424 F2 
Vial Number 12 

Misc Info A 825424 Fraction 2 dans 400|jL 



A 



_L 



Li 



L- 



i^ 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


5.399,037 


Etiocholanolone AC 


14.29 


1.341 


272 


24,255,101 


Androsterone AC 


14.55 


1.365 


272 


35.424,312 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


9,9P 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


5,792,572 


107.3 


Etiocholanolone AC 


257 


15,577,826 


64.2 


Androsterone AC 


257 


15,428.802 


43.6 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 





0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


3,123,859 


57.9 


Etiocholanolone AC 


201 


10.022,194 


41.3 


Androsterone AC 


218 


11.198,121 


31.6 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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5a Androstanoi AC 
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Etiochofanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 








5a Androstan 3a 17b diol diAC 




/] 


EE?HS»S=KS:^'^3;S 




/ 






A 





11 KetoEtiocholanolone AC 
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5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 0678 



D:\Msd22\2007\Avril07\2104\Blu2F3.D 

Data File Name Blu2F3,D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 1 7:50 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 2 F3 
Vial Number 9 

IVlisc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans 100pL 




Temps de retention, temps de retention relatlf et target Signal (M11 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


- . 5a Androstanol AC 


10.66 




258 


5,636,454 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.09 


1.415 


256 


20,082,999 


5a Androstan 3a 17b diol dlAG 


15.43 


1.447 


316 


5,669,465 


11 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.00 


1.782 


284 


19.028.667 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


01 ResDonse 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


5i851.657 


103.8 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


17.547,744 


87.4 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3,622,254 


63.9 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


10.85p,p?? 


57.0 



M3 signal 



Name 


02 sianal 


02ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


. 204 


3,195,190 


56.7 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


15.663,992 


78.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


3,000,866 


. 52.9 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


5.205.156 


27.4 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiochoianolone AC 




5b Pregnan 3a 20a dioj diAC 
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LNDD 0680 



D:\IVlsd22\2007\Avril07\2104M24F3.D 

Data File Name 424F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 18:22 
Acq. Method File l\/IAN_52.M 
Sample Name A 825424 F3 
Vial Number 10 

Misc Info A 825424 Fraction 3 dans IOOmL 



_.:.■ """UJyiJ^- -;■ '.^-^^..^ 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Target Signal 


Target Response 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


1,831,698 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AG 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.04 


1.411. 


256 


5,734,191 


5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.41 


1.446 


316 


1,832,298 


1 1 KetoEtiocholanplone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


18.96 


1.779 


284 


11,115,537 



IVI2 signal 



Name 


01 signal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


1.939,869 


105.9 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


4.933.466 • 


86.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


1.201.104 


65.6 


11 KetoEtiociiolanolone AC 


191 





0.0 


5bPreonan3a20adioldiAC 


269 


6.338.092 


?7.p 



MS signal 



Name 


02 signal 


02 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


1.066.000 


58.2 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


4,569.106 • 


79.7 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


964.906 


52.7 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preonan 3a 20a diol diAC 


344 


3.042.178 


27.4 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 
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Androsterone AC 




SbAndrostan3a17b diol diAC 



— 






S: SJJ-II SlrlfrS S-W =sJEIi 
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5a Androstan 3a 17b diol dlAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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Bepartement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-llC 
Version : A 
Date: 21/03/2007 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'UNE CONFIRMATION IRMS 



Appareil: t\S]ijb,jb Date: gbi\oHl^^ 

1 - Source d'ionisation et etaach6it6 du svsteme 



MSD Ion69ou219majoritaire 

Abondance de I'ion- 502 > 3% 

1 8/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (C02) < 10% 

Observations : 



Oui 


Non 


Code op 


6C 




4^? 


t< 




. M'l 


»i 




M^ 



2- Conformity du Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Ref 



Refl 



Ref 



Ref 



Ref 



Fichier 



Jj\oM f\it,. ii^toi 



jb\ QM f\ti3i. kc o* 



" ■■^^vvr>^ ' 



Observations eventuelles du responsable 



Oui 



V 



Non 



Code op. 



Hq 



Ha. 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur C-MA-Ech de I'dppareil 



1^1 



LNDD 0683 



Sat Apr 21 10:04:05 2007 
C:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE.U 



5973 Autotiane 



Instrument: MSD22 



Mass 
Ab 4 
Pw5 



69.00 

31086 

0.59 



~1 — <- 
66 



1 
71 



Mass 219.00 
Ab 340674 
Pw50 0.59 



216 



X 



yx 



Mass 502.00 
Ab 41322 
Pw50 . 0.60 



V 



Ion Pol 



POS 



Emission 34.6 
ElEnrgy 69.9 
Filament 1 

Repeller 27 . 44 
lonFcus 90.2 
EntLehs 14.0 
EntOffs 19.07 



MassGain 2 67 
MassOffs -10 
AmuGain 218 7 
AmuOffs 1,30 
Wid219 -0.042 
DC Pol NEC 



HEDEnab 
EMVolts 



ON 
2188 



Samp 1,6 s 8 

PFTBA OPEN Ave ranges ■ 3 

Stepsize . 10 



Zones : 

MS Source 

MS Quad 



230 Foreline 
150 



101 



221 



500 



505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 
119- peaks Base: 69.00 Abundance: 388032 



uu - 
















90- 






80- 






.7r : 




.•.. ...'>;•. ,^ 


-..■...-■,_., 


6.0- 








50 - 










40- 










30- 










20- 












10 - 
















"■ 


,1. , 


'— * — *- 


_1 




.1 .1,, ^ 




















' 1 '' ' 



100 



200 



300 



' — rr-' 
400 



500 



600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 388032 100.00 70.00 4379 1.13 

219.00 293504 75.64 220.00 1281S 4.37 

502.00 36424 9.39 503.00 3942 10.82 



i'^ 



mat 



BCBaBB 



■'"iM ii iii i yii i ii i ii i m i ii. i 
LNDD 0684 



5973 Air and Water Check 



Instrument: MSD22 

Sat Apr 21 10:14:59 2007 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 

68 peaks Base: 69.00 Abundance: 423680 

IOOt 



95 - 
90 
85- 
80 - 
75 
70 
65 
60 
55 
50H 
45 
40 
35 
30 
25- 
20 - 
15 
10 H 
5 



C:\MSDCHEM\1\5 9 7 3N\ 







10 



— I — 
20 



30 



—I — 

To" 



50 



60 



7 



Mass- Abund Rel Abund iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 423680 100.00 70.00 5078 1.20 

18.10 3603 0.85 19.10 57 1.58 

28.10 19272 4.55 29.10 197 1.02 



Current Params used: ATUNE.U 



Relative abundances ; 



18/69 


= 


0.85 


Water% 


28/69 


= 


4.55 


Nitrogen% 


32/69 


= 


1. 41 


Oxygen% 


44/69 


= 


0.09 


Carbon Dloxide% 


28/18 


= 


534.8 9 


Nitrogen/Water 



w 
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ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



1/3 



FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Echantillon : 



A 825424 



Tolerances fixees par I'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 
Tolerances sur le tr et le trr : +/-!% ou +/- 0,2 min (prendre la plus feibie des deux) 



Pour les abondances relatives > 50% il est admis 

25 <ab< 50% 
< 25% 



+/- 10% (en absolu) de variationoi^oRMEDtSDO^j^jX 
+/- 20% (en relatif ) i?oUi«^^ ^^ 

+/- 5% (en absolu) 



Calcul des abondances en : 



Tabulation: 



Surface: 



X 



Hauteur: 



Standard Interne: 





Mbc 


Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Tr (min) 


10,66 


10.66 


10,66 


10,66 


Fichier 


2104MixAe02 


424F1 


424F2 


424F3 



Substance caract6risfc : 



1 1 K6toetiocholanolone AC 



FicMer : 



424F1. 









Mfac 


Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Mi (%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr(rain) 


Tit 


Ml (%) 


M2(%) 


M3(%) 




16i94 


1,589 


100 


86,3 


59,4 


16,89 


1,585 


100 


89.3 


60,3 


ToMrance basse • 


16,77 


1,573 


76,3 


49,4 










Tol&ance liaute 


17,11 


1,605 


96.3 


69,4 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



Substance caracterisee : 



Etiocholanolone AC 



Fichier : 



424F2 







Mix 




Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




14,27 


1,339 


100 


65,3 


40,4 


14,29 


1,341 


100 


64,2 


41,3 


Tolerance basse 


14,13 


1,326 


55,3 


32,3 








Tolerance haute 


14,41 


1,352 


75,3 


48,5 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



out 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



5o 
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ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



2/3 



FICHE D'ANALYSE /RESULTAT AN ALYSE QUALITATIVE GC/MS P OUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caracteris6e : 



Androsterone AC 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



Fichier : 




M2(%) 



43.9 



35,1 



52,7 



M3 (%) 



31,2 



25,0 



37,4 



Tr (min) 



14,55 



424F2 



ZJ 



Echantillon 



Trr 



1,365 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



43,6 



M3 (%) 



31,6 



oui 


X 


non 
nori 
lion 




oui 


X 




oui 


X 





COPffiCERTlFlfe 

CONFORjMEDESDONNfeS 

ETFORMULAIRESORIGINAUX 



Substance caract6ris6e : 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caract6ris6e : 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caract6risee : j 5b Pr6gnane^3a,20a-diol diAC I 



Fichier : 



424F3 









Mix 




Echantillon 1 




Tr(min) 


Trr 


Ml {%) 


M2(%) 


M3(%). 


Tr(riiin) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




19,00 


1,782 


100 


56,9 


26,7 


18,96 


1,779 


100 


57,0 


27,4 


Tolerance basse 


18,81 


1,764 


^M 


46,9 


21.4 










Tolerance haute 


19,19 


1,800 


66,9 


32,0 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



QUI 

oui 
oui 



X 


non . 

non 

non 




X 




X . 
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Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-0? 
B 

20/09/2006 

3/3 



FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/ERMS 



Substance caracterisfe : 



Fichier : 



Tolerance basse 



Tol&ance haute 



Mix 



Tr (min) 



Trr 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 




M3 (%) 



Tr (min) 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



Echantillon 



Trr 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



M3 (%) 





non 
non 
non 













COPlBCERTinfe 



COWOW^ffiOES 



DOlWfeES 



^^;ssi5»w«'' 



Substance caract6ris6e : 



D 



Fichier : 







Mix 


Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


1 Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) M3 (%) 






jlM^ 










100 




Tolerance basse 
















Tolerance haute 











Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 

oui 
oui 





non 
non 
non 













Paraphe et code op^rateur : 



H^ 




Partie k remplir par le responsable : 
Caract&isation formelle de totis les analytes : 



OUI 



Paraphe et code operateur : 



//o cS 



^ 



non 



Date: 



^'^/o^/o=^ 



Observations: l>,Ur\jUiua.vA >M.r \e. ST f ri, , \ \ i A . i » 

Cetenregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation del'echantillon 
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MODE OPERATOmE 



Codij5cation : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 
. 1/2 



MODE OPERATOmE ©'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
: METABOLITES DE LA TESTOSTERONJE PAR CPG/r/STVmT 



COLONNE 

Type:. 
Longueur; 
Diam^tre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: . 

Temp&ature injecteun 
Volume injecte: 
Solvants de rin9age ALS: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 

30m 

0.25mm 

0.25nm ASSURANCE QUALITE 

LNDD 

Splitless (insert spMess) 

280°C 

lHl-4|xl 

Solvent A: Ac^tonitrile 

SolvantB:Hexane APPLICABLE le 



CONDITIONS nn 

Temperature initiale: 




28 OCT. 2005 


70"C pendant 1 min ■ -* 


Gradient de temperature: 


70->271°Ca30''C/min 




27rC->281''C a 0.6°C/min 




281''C pendants min 




281->300''Ca5'C/nun 


Temperature finale: 
Temps d'analyse: 


300°C pendant5min_K^«J 
45min "*^^^^ 


Pression constante: 


Ajuster le SI h environ 870s 


INTERFACE 


.,tt\C\ 


Piege a eau: 


-ioo°c ^v\t\T\Vmv&*^ 


Lignedetransfert: 


35o°c rmW^ 


Four a combustion: 


sscc ^ 


CONDlllONSRlVf 




Mode d'acquisition: 


ions 44, 45 et 46 


Programmation de Vacquisition: 


Tenq)s d'acquiqition total:2580s 




a 100s RG open 




a 130s RG close 




a 160s RG open 




a 190s RG close 




a 220s RG open 




^ 250s RG close 




a 750s HS close 




a 2000s HS open 




i 2400s RG open 




a 2430s RG close 




a 2460s RG open 




a 2490s RG dose 




a 2510s RG open 




a 2540s RG close 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 

2/2 



MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
—_ METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 




N" Version 



1 



B 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet apres conversion du tr du SI en seconde, creation 
de la version A 



Revision bieninale 



Date 



27/05/2002 



14/10/2002 



28/10/2005 



a 




B- 



'^li 
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af Id 

Departement ties analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version : D 
Date; 05/10/2006 
1/i 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'est a utiliser que si la modification est URGENTE et majeure 
et/ou consequente et/ou applicable ii plusieurs documents 




Puree d'application de la modification : 

i 

a TEMPORAIRE, date de debut d'application : date de fin d'application: 

I5[ DEFINITIVE (modification a apporter dans la prochaine version du(des)doc.conceme(s)) 
date de debut d'application:.. .J.5»\.4?.v.\.'P^ 

Modification apportee : rfNW^\^^ 



^.ouf \^i<vsVfvjm<.ta ^ 



V^o CCr c\oK 
V£j<3 R-Cr oacn 

JUtxa <L0- o^/i 






"^"-^^"^ur. 



VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: 




'^"'-"'*?-M., 



)es 



Identification par un NUMERQ.^5l 
et valida tion de cet enregistrenient par I'Assurance Oualite (^tampon) 

L'original de cet enregistrement est a archiver vivant a I'Assurance Qualite 
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stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204Blu1F1.taw 
Project contrale2007.PRO 
Sample list 2204.sp( 
Line: 12 
MS file: M-AN41 
Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction l/aOuL 



Acqulstion Date: 22/4/07 17:44 

Weight 0.00 
Injection Voluine: 20 
BotUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 byCF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1:1 3C' -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 . -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





— Major 








Peak No 


Height(nA) 


RT<Sec) 


RaUo 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.02 


127.6 


1.1680E-02 


3.8077E-03 


2 


5.08 


187.5 


1.1680E-02 


3.8063E-03 


3 


5.13 


247.5 


1.1680E-02 . 


3.8057E-03 


3 


4.57 


2427.3 


1.1679E-02 


3.8O82E-03 


9 


4.57 


2487.2 


1.1679E-02 


3.8086E-03 


10 


4.66 


2547.2 


1.1679E^2 


3.8090E-03 



Mean: 
StdDevofm(%.): 



1.1680E-02 
0.03 



Sample Data 



3.8076E-03 
0.20 



Peak No 



RT{Sec) 



4s^^ 

1791.8 
.1863.0 



Major Height 



1.87 
3,13 
1.30 
4.05 



Major Area 



8.1771 E-09 
3.2992E-08 
1.4215E-08 
5.1190E-08 



Ratio 45/44 



1.1731E-02 
1.1800E-02 
1.1789E-02 
1.1800E-02 



Raw Delta 



4.34 
10.31 

9.41 
10.29 



delta 13C 



-25.66 
-24.74 



Ratio 46/44 



3.7001 E-03 
3.7003E-03 
3.6999E-03 
3.e990E-03 



Raw Delta 



-28.13 
-28.22 
-28.37 
-28.64 



delta 180 



-47.61 
•47.71 
-47.85 
•48.12 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



-18.21 
-18.32 
-18.47 
-18.74 



23/04/2007 10:07 



Results for C02 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204424F1.raw 
Proiect controIe2007,PRO 
Sample llsb 2204^pl 
Une: 13 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 825424 Fraction 1/4SuL 



AcqulsUon Date: 2214107 18:29 

Weight: 0.00 
Iniection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard , 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Rab'0'l:13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 -^ delta 46 -2o'o6 



wrt 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





— Blajof — 








Peak No 


Height^nA) 


RT(Sec> 


Ratio 45/44 


Ratio 4S/44 


1 


4.72 . 


127.4 


1.1679E-02 


3.8O86E-03 


2 


4.76 . 


187.2 


1.1679E-02 


3.8077E-03 


3 


4.78 


247.2 


1.1679E-02 


3.8068E-03 


12 


4.58 


2427.3 


1.1679E-02 


3.808SE-03 


13 


4.56 


2487.2 


1.1679E-02 


3.8094E-03 


14 


4.66 


2547.2 


1.1679E-02 


3.8097E-03 



Mean: 
StdDevorfit(%>): 



1.1679E-02 
0.02 



3.8084E-03 
0.21 



Sample Data 



PealcNo 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA> 


Major Area 


RaUo 45/44 


I^vv Delta 


delta 13C 


RaUo 46/44 


Raw Delta 


delta ieO 


deHalSO 




790.8 


1.73 


6.4840E-09 


1.1486E-02 


-16.56 


-52.41 


3.6984E-03 


-28.82 


-48.23 






839.3 


0.94 


4.070SE-09 


1.1683E-02 


0.39 


-34.94 


3.697BE-03 


-28.96 


-48Ai 


-19 05 




^m^ 


2.24 


1.1628E-08 


1.1715E-02 


3.11 


'SmS. 


3.6982E-03 


-28.87 


-48.33 


-18 96 


5 


1261.6 


1.46 


1.112ZE-08 


1.1744E-02 


5.56 


-29.62 


3.6987E-03 


-28.82 


-48.28 


-18 91 


assess 


3.03 


2.9142E-08 


1.1805E-02 


10.81 


«S24SM' 


> 3.6991 E-03 


-28.74 


-48.22 


-18 85 






1.23 


1.1778E-08 


1.1714E-02 


3.03 


-32.21 


3.6979E-03 


-29.07 


-48.52 


-19.16 
-19 68 


7 
8 


1794.3 


1.37 


1.4173E-08 


1.1793E-02 


9.77 


-25.25 


3.6961 E-03 


-29.57 


-49.03 




5.16 


7.3720E-08 


1.1804E-02 


10.69 


-24.32 


3.6979E-03 


-29.13 


-48.60 


-19.24 



23/04/2007 10:09 



Results for C02 by CF <uncalibratedKFn1) [Printout] 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204Blu1FZraw 
Project cohtrole2007.PRO 
Sample list: 2204.spl 
Line: 10 
MS file: M-AhMI 
Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinalre 1 Pool 4 Fraction 2/7S0uL 



Acqulstion Date: 22/4/07 16:14 

Weight 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 byCF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

RaBo 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 

PDB 
PD8 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT (Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.00 


127.6 


1.1679E-02 


3.8069E-03 


2 


5.04 


187.5 


1.1679E-02 


3.8065E-03 


3 


5.04 


247.5 


1.1680E-02 


3.8061 E-03 


7 


4.74 


2427.4 


1.1680E-02 


3.8088E-O3 


8 


4.77 


2487.4 


1.1680E-02 


3.8093E-03 


9 


4.91 


2547.4 


1.ie80E-02. 


3.8089E-O3 



Mean: 1.1680E-02 
StdDev of «(%,): o.OI 



Sample Data 



3.B077E-03 
0.10 



Peak No 



RT(Sec) 



1248S5 



Major Height 



Z19 
2.84 
3.30 



Major Area 



1.0202E-08 
2.2S03E-08 
2.4429E-08 



Ratio 45/44 



1.1735E-02 
1.1792E-02 
1.16D2E-02 



Raw Delta 



4.72 

9.65 

10.43 



delta 13C 



«30!4» 
«25M» 



Ratio 46/44 



3.e988E-03 
3.6995E-03 
3.6998E-03 



Raw Delta 



-28.49 
-28.40 
-28.34 



delta 180 



-47.96 
■47.88 
-47.82 



deltalSO 

w.r.t. SMOW 

-18.58 

-18.50 

-18.44 



23/04/2007 10:04 



Results for C02 by CF {uncalibrated)(Fn1) (PrintoutJ 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204424F2.taw 
Prefect: controle2007.PRO 
Sample llsb 2204.spl 
Line: 11 
MS Rle: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 825424 Fraction 2/4S0uL 



Acquistion Date: 22/4/07 16:59 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
• Type: 
Standard: 
Slot Number. JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalfcrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
tabel: Value: l.abei: Value: 
Ratio 1:13C -36:3 delta 45 -34.63 
Ratio 2: 180 ;20 delta 46 -20.06 



wrt: 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.06 


127.6 


1.1679E-02 


3.8074E-03 


2 


5.10 


187.5 


1.1679E-02 


3.8066E-D3 


3 


5.10 


247.5 


1.1680E-02 


3.8060E-03 


12 


4.73 


2427.5 


1.1680E-02 


3.8086E-03 


13 


4.75 


2487.4 


1.1680E-02 


3.8092E-03 


14 


4.88 


2547.4 


1.1680E-02 


3.8093E-03 



Mean: 
StdDevoflitpt,): 



1.1680E-02 
0.03 



3.8078E-03 
0.15 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
. (nA) 


Major Area 


Ratio 4S/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 


1 


5B79EB 


3.07 


1.4480E-08 


1.1734E-02 


4.68 


^0!SS 


^ 3.7003E-03 


-28.12 


-47.59 


-18.20 


2 


'5ia49?S 


► 4.31 


3.B216E-08 


1.1791E-02 


9.56 


&S!Sa 


3.6983E-03 


-28.75 


-48.22 


-18.85 


3 


«t5S«)a 


3.84 


2.9100E-08 


1.1799E-02 


10.23 


^Pfi7S 


3.6976E-03 


-28.93 


-48>tO 


-19.0i3 


4 


1321.7 


6.17 


6.7354E-08 


1.1700E-02 


1.77 


-33.52 


3.6974E-03 


-28.99 


-48.45 


-19.08 


5 


1375.8 


1.11 


8.5805E-09 


1.1718E-02 


3.24 


•31.99 


3.69645-03 


-29.27 


-48.72 


-19.36 


6 


1450.9 


1.81 


2.2992E-08 


1.1761E-02 


6.S2 


-28.19 


3.6949E-03 


-29.67 


-49.12 


-19.78 


7 


1473.2 


1.46 


1.0086E-08 


1.1764E-02 


7.22 


-27.88 


3.6957E-03 


-29.49 


-43.94 


-19.59 


8 


1597.8 


2.77 


4.0908E-08 


1.1747E-02 


5.72 


-29>t3 


3.6964E-03 


-29.33 


-48.79 


-19.43 
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Ck 



LNDD 0701 




LNDD 0702 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204Blu1F3.raw 
Project: controle20O7.PRO • 
Sample list: 2204.spl 

Line: 8 
. MSfile:M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3/35uL 



Acquistion Date: 22/4/07 14:43 

• Weight 6.00 
Injection Volume: 30 
BotUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB251 
Run Index: 



Reference standard 








species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalilrated G02 
Ratio type: Bemental 
Deconvolution: Craig 




Elemental delta 
Label: Value: 
Ratio 1: 13C -36.3 
RaUo 2: 180 -20 


Molecular delta 
Label: Value: 
delta 45 -34.63 
delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





lyiaior 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Rdtio 46/44 


1 


4,76 


127.4 


1.1679E-02 


3.8077E-03 


2 


4.7S 


187.2 


1.1679E-02 


3.8076E-03 


3 


4.75 


247.2 


1.1879E-02 


3.8069E.03 


15 


4.63 


2427.3 


1.1680E-02 


3.8091 E-03 


16 


4.68 


2487.3 


1.1680E-02 


3.8087E-03 


17 


4.80 


2547.3 


1.1680e-02 


3.8090E-03 



Mean: 1.1680E-02 3.8082E-03 
Std Dev of fit (%.): 0.02 0. 1 



Sample Data 



Peak No 


RT{Sec) 


Major Height 
<nA1 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


RaUo46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


deita180 


1 


808.1 


5.72 


2.-5081 E-08 


1,1793E-02 


9.74 


-25.33 


3.7004E-03 


-28.20 


-47.68 


-18 29 


2 


^8a<iai 


5,91 


2.8108E-08 


1.1734E-02 


4.67 


^^ 


k 3.6995E-03 


-28.47 


-47.94 


-18.56 




1060.3 


0.51 


4.7023E-09 


1,1760E-02 


6.86 


-28.29 


3.7001 E-03 


-28.34 


-47.82 


-18 44 


4 


1163.0 


0.64 


4.07S7E-09 


1.1813E-02 


11.39 


-23.59 


3.6969E-03 


-29.18 


-48.65 


-19 29 


5 


1182.8 


0.81 


S.2042E-09 


1.174SE-02 


5.59 


-29.57 


3.6970E-03 


-29.17 


-48.63 


-19.27 




1267.6 


3,01 


Z3332&08 


1.1765E-02 


7.27 


-27.84 


3.6970E-03 


-29.18 


-48.64 


-19J28 




^32^1 


7.62 


8.4652E-08 


1.1770E-02 


7.72 


Tmems 


3.6973E-03 


-29.11 


-48.S7 




8 


«t359!S 


' Z39 


1.7609E-08 


1.1761E-02 


6.94 


^sm 


. 3.6971E-03 


-29.17 


-48.63 


-19 27 




1401.2 


1,96 


1.5495E-08 


1.1771E-02 


7.79 


-27.30 


3.6964E-03 


-29.35 


-48.81 


-19 46 


10 


■fSIS^S. 


4.00 


5.1775E-08 


1,1778E-02 


8.42 


@S!6« 


!k3.6987E-03 


-28.80 


-48.27 


-18 90 




1719.6 


0.54 


4,9370E-09 


1,1791E-02 


9.54 


-25.62 


3.6988E-03 


-28.79 


-48.26 


-18.89 



23/04/2007 10:01 



ResuRs for C02 by CF (uncalibrated)(Fn1) [PrinloutJ 



lofl 



Ci^ 



LNDD 0703 




LNDD 0704 



stable Isotope 

CF Analysis Results 

File: 2204424F3.raw 
Project: controle2D07.PRO 
Sample list: 2204.spl 
Une:9 
MSfile:M-AN41 

Inlet: 6C-cotnbustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 825424 FracMona/ISuL 



Acquistlon Date: 22/4/07 15:26 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Numben JB 251 
Run index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
■ Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.08 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major" 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.95 


127.5 


1.1680E-02 


3.8069E-03 


2 


■4.99 . 


187.4 


1.1679E-02 


3.8061 E-03 


3 


•5.0.1 


247.4 


1.1679E-02 


3.8054E-03 


21 


4.59 


2427.3 


1.1680E-02 


3.8085E-03 


22 


4.62 


2487.2 


1.1679E-02 


3.80955-03 


23 


4.72 


2547.2 


1.1679E-02. 


3.8094E-03 



Mean: 1.1679E-02 
Std Dev of fit (So): 0.04 



3.807eE-03 
0.18 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA) 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


delU180 
w rt ^MCIW 


1 


807.3 


2.69 


1.080SE-08 


1:1792E-02 


9.67 


-25.41 


3.7008E-03 


-27.90 


-47.39 


-17.99 


2 


839.9 


0.71 


3.1969E-a9 


1.1798E-02 


10.12 


-24.95 


3.7007E-03 


-27.91 


-47,40 


-18.01 


3 


861.9 


.0.87 


3.77S3E-09 


1.1667E-02 


-1.06 


-36.44 


3.6982E-03 


-28.58 


•48.04 


-18.86 


4 


870.4 


0.69 


3.1748E-09 


1.1679E-02 


-0.06 


-35.42 


3.6994E-03 


-28.27 


-47.74 


-18.35 


5 


<!8S.Qra 


5.32 


Z5950E-08 


1.1732E-02 


4.50 


mm 


3.7002E-03 


-28.08 


•47.56 


-18.16 


6 


891.8 


0.85 


4.2442E.09 


1.1760E-02 


6.94 


-28.23 


3.7014E-03 


-27.76 


-47,24 


-17.84 


7 


1140.1 


1.14 


6.8612E-09 


1.17S2E-02 


6.17 


-28.99 


3.6986E-03 


-28.51 


-47,98 


-1861 


8 


1164.3 


1.58 


1.0874E-08 


1.1799E-02 


10.22 


-24.83 


3.6996E-03 


-28.31 


•47.80 


-18.41 


9 


1184.5 


1.01 


6.9761 E-09 


1.1768E-02 


7.62 


-27.52 


3.7005E-03 


-28.08 


-47.57 


-18.18 


10 


1265.6 


0.81 


4.6g86E-09 


1.17S3E-02 


6.27 


-28.88 


3.6982E-03 


-28.72 


-48.19 


-18.82 




mi29Sk 


6.62 


e.5945E-08 


1.1758E-02 


6.74 


-mm 


3.6993E-03 


-28.44 


-47.92 


-18.54 




aasasa 


2.34 


1.6917E-08 


1.1725E-02 


3.92 


^m 


3.6991 E-03 


-28.51 


-47.98 


-18.60 


13 


1403.4 


3.10 


2.6667E-08 


1.1761E-02 


6.98 


-28.16 


3.6995E-03 


-28.43 


-47.S0 


-18.52 


14 


1436.7 


0.56 


S.0585E-09 


1.1728E-02 


4.1S 


-SIJK 


3.6973E-03 


-29.01 


-48.47 


-19 11 


15 


«PM3fl, 


6.11 


9.4994E-08 


1.1777E-02 


8,31 


^mm 


\ 3.6983E-03 


-28.82 


•48.29 


-18.92 




1703.9 


0.74 


6.9859E-09 


1.1786E-02 


9.09 


-25.98 


3.6987E-03 


-28.73 


-48.20 


-18.83 


17 


1722.3 


0.58 


5.5981 E-09 


1.1780E-02 


8.62 


-26.45 


3.6971 E-03 


-29.17 


•48.64 


-19.28 
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LNDD 0705 




Codification: E-CC-10 
Version: C 
Date: 09/05/2006 
. 1/2 



^llRmCATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONPIRMATION 

CG/C/IRMS 



Numero d'echantillon : (^ ^.^.S.HaUhl 

Numero d'identificafion del'appareil : 3r.^9S*Llii*T..r2- 

Instruction de confirmation : S.r.P^'^'? "B^ i 



) 



1. Tane 

Specification : plateau du peack Centre > 10 V 



Time coriforme : 



oui 6iJ 



non 



2. Sfabilite de I'instrMmp.nt 

Specification: ecart mesur6 entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 < 0.5 ' 
■ Stabilite conforme : 



cm 



c* .. 


non 





recision de I'mstniment ' - '- ~ ..^~..... 



CodedelasolntionMixCallRMS: .'a{:^X. 

Vaienrsobtenues (%n \ pnn r 3 iniectinti«» 



Moyenne 



Ecart-^e 



Decane 



-■Ei^AS, 



o^W 



Undecane 



--j^JbM 



O^-Q^ 



Dodecane 



-5i..\^ 



■o>\a 



Specification: ecart-type d'au moins 3 alcanes < 0.5 % 
Precision conforme : 



QUI I <y 



non 



Methyldecanoate 



-3^,A3^- 



o^S 



SBB^m 



G'i 



LNDD 0706 




Codification: E-CC-10 
Version : C 
Date : 09/05/2006 
2/2 



VKRinCATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTAJCES 

CG/C/IRMS 



EjN CONFIRMATION 



4. Califcation de I'instrnmpnf 

Code dela solution Mix Cal Acetate: .O.OA.C. 

Valemrsobtenaes (%ny. 



_J^oH^;<^<^\k^WW^^, 



i J^A^H (\vy k>'U. 



5a Androstanol AC Etiocholanolone AC | 5b Androstanediol HiAr 



-3o.fe^ 



-^'^v°^'^ 



■ x'=^.%^ 



-33. Qm 



--3^.xv=V 



Intervale de valeurs acceptables; 



1 1 K^toetiocholanolone AC 



Afet^U 



Valem th&riques 



ValeuTS hfeiques + 0.5%o 



Valeursh^oriques - 0.5%o 



5a Androstanol AC 



-30.46 



-29.96 



-30.96 



Etiocholanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41 



5b Androstanediol dlAC 



-33.81 



-33.31 



-34.31 



11 K^toetiocholanolone AC 



Resultali conformes : 



oui 



^ 


non 





-16.30 



-15.80 



-16.80 



Observatbns: 



,:y ..^i^^p»^^r^r-:i:.h:^f^:Ms^i^ii ;CON?Oi?lvl£ / iS^^iOS^ig^jp 



Rayer la mention inutile 



TMB-^--^-- 



- -' --■-'■■ .•'■-■K-i-f.C^ 



Validation 



Operateur 



Date 



<ii^loH\ a^ 



Code et Visa 



^"=1 




Date 



Responsable 



^jbHfoi 



Code et Visa 



JIQ 




puis 



Cetenregistrement est a transmettre au responsable du secteur conTirmntinr, 



% 



io 



LNDD 0707 











^* 


.— 








T- 




'f 






c- 


T 


>i.> 






£ 




















13 


i^ 


V. 








S 


a 






« 












o 


<3. 








1> 












. cy 






.> 


3 


> i> 






^5 




O 'P L-^ 




-— 












tij 


&«:'-" 






UL 


C--3t>- 


ri 




ft 










x> 


















'y* 






•J> D 






x> 




UCOU-CC 


< 



c^^-^jE'i>^=7'5,:'i:.r- -.-■: «*- 
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LNDD 0708 



stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204slabilite1.raw 
Proiect: control^2007.PRO 
Sample list: 2204.spl 
Line: 1 
Ms file: Co2 stab 

Inlet: GC-combusHon 
Inlet file: Oo Nothing 
Sample ID: 
Description: test de stabllite 



Acquistlon.Date: 22/4/07 11:48 

Weight- 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncafibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

RatIo1:13C' -38.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 

3 
4 
5 
6 
7_ 
8 
9 
10 



major 
Height (nA) 



- Sample Data 



4.42 
4.44 
4.47 
4.44 
4.42 
4.39 
4.38 
4.38 
4.37 
4.37 



RT(Sec> 



37.0 ■ 
96.9- 
156.9 
216.9 
276.9' 
337.0 • 
•397K) 
457.0 
517.0 
577.0 



Ratio 45/44 



1.16826-02 
1.1682E-02 
1.1681 E-02 
11680E-02 
1.168DE-02 
1.1680E-02 
1.1679E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1679E-02 



Ratio 46/44 



3.8056E-03 
3.8050E-03 
3.8044E-03 
3,8Q48E-63 
3.8054&03.' 
3.80S8E-&3. 
3.8058E-03' 
3.8057E-63 
3.8055E-03 
3.80S8E-03 



Mean: 1.1680E-02 3.8054E-03 
StdDevofntJ^): o,04 0.11 



Peak No 



RT(Sec) 



Major Height 
(nA) 



Major Area 



Ml Rai 



Ratio 45/44 Raw Delta 



del^ 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta ISO 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



■ ) 



:^3Si-s*8.-Vf^ ":'-■ -r-J :■■;- -^'ffi^fS^pF^Sf^ 
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LNDD 0709 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204stabilite2.raw 
Project con(role2007.PRO 
Sample list 2204.spl 
Line: 2 
MS file: Co2 stab 
Inlet GC-combustion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample 10: 
Description: test de stabilite 



Acquistlon Date: 22M/07 11:58 

Weight 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
.l^un Index: 



Reference standard 

, Species: C02 by CF (uncalibraled) 

Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: iao -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 ■ -20.06 



wrt: 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 


Major ■ 
Height (nA| 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 
2 


4.41 


37.0 


■ 1.1681E-02 


3.8065E-03 


4.42 


97.0 


1.ie8lE-02 


. 3.8065E-03 




4.44 


157.0 


1.16S1E-02 


3.8061 E-03 




4.45 


217.0 


1.1881E-02 


3.8063E-03 




4.46 


277.0 


1.1681 E-02 


3.e064E-03 




..4.49 


337.0 


.1.1681E-D2 


3.«0"60E*3 




— 4^0 . 


.397.0 


1.1680E-0Z- 


-3;8066E-03 




4.52 


457.0 


1.1 681 E-02 


3.8064E-03 




4.54 


517.1 . 


1.1681E.02 


3.8062E-03 


10 


4.56 


577.1 


1.1681E-02 


3.e063E-03 



Mean: -1.1681E-02 
StdDevoffit(%.): . 0.02 



3.8063e-03 
0.05 



Sample Data 



Peak No 



RT{Sec) 



Major Height 
tnA> 



Major Area 



Ratio 45/44 



Raw Delta 



delta 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



deltalao 
w.r.t SMOW 



n 

wj 



•-<!<o>>^:?rji=>*| 



'^^^^^^''- 



; -.A' : --. ,- - 



■^>ss 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204stabilite3.r3w 
Project controle2007.PRO 
Sample list: 2204.spl 
Line: 3 
MS file: Co2 stab 
Inlet GC-combuslIon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample lb: 
Description! test de stabilite 



Acquistlon Date: 22/4/07 12:09 

Weight 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB2S1 
Run Index: 



Reference standard 

Species: JC02 by CF (uncallbrated) 
Gas: C02- Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
1-abel: Value: 

Ratlol: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Seo) 


Ratlo45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.63 


37.1 


1.1681E-02 


3.e056E-03 


2 


4,70 


97.1 


1.1681E-02 


3.8049E-03 


3 


4.74 


157.2 


1.1B81E-02 


3.8046E-03 


4 


4.76 


217.2 


1.1681E-02 


3.8043E-03 


5 


4.74 


277.2 


1.1680E-Q2 


3.8P47E-03 


6 . 


4.72 


'337.2 • 


1.1681E-02 


3.8050E-03 


7~ - 


•4.69 


397.2 


-t.ie80E*2 


3.8050E-03 


8 


4.67 


457.2 


- 1.1681E-02 


3.8053E-03 


9 


4.66 


517.2 


1.1681E-02 


3.8052E-03 


10 


4.65 


577.2 


1.1681E-02 


3.80S2E-03 



Mean': 
StdDevoffit(%.): 



1.1681E02 
0.02 



3.8050E-03 
0.10 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



Major Height 



Major Area 



Ratio 45/44 



Raw Delta delta 13C 



RaUo4«/44 



Raw Delta 



delta ISO 



deitalSO 
w.r.tSMOW 



lyyj 



Hi!- ..-»•. 



— -■'"v^rse-' 



5r?S!fe!E.i»!??.v 



•■'.; i^-r^iis-s-v 



iS:>£Jk^f..■S■.n•r-.'«»*f. : 
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LNDD 


MODE OPERATOIRE 


Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 

1/2 


ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE TSOPRTMF. t 


Appareil concerne: Isoprime 2 




COLONNE : 


Type: 
Longueur : 
Diametre interne : 
Epaisseur du film : 


DB17-MS JW Scien 122.4732 
30 m 
0,25 mm 
0,25 nm 


INJECTION : 


Mode : 
Temperature : 
Volume injecte : 


Split Ratio:^^0 • ASSURANCE C ::-... u 
280°C -^ LNDD 


CONDITION GC : 


Temperature initiale : 
Gradient de temperature: 

Temperature finale : 
Pression He constante : 


100°C pendant 4 min 
100°C->150°Cal5°C/min 
150°C->200°Ca30°C/min 
200 °C pendant 1 min 
tr Decane environ 190 s 


INTERFACE: 


Pi^ge a eau: 

Four a combustion : 

Ligne de transfert : 


350°C 


CONDITIONS MS : 


Mode d'acquisition : 


SM sur 1 


es ions 44, 45 et 46 



Programmation de I'acquisition: Temps d'acquisition total: 840s 

a 20s RG open 
^ 50s RG close 
a 80s RG open 
a 1 IDs RG close 
a 160 HS close 
a 600s HS open 
a 720s RG open ■ 
a 750s RG close 
a 780s RG open 
aSlOsRGopen 
Delai avant fin de I'acquisition: 30s 



APPLICABLE le 



2 5 JAN.. 2006 



■^5 



LNDD 0712 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
2/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Coiinne BUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ 



Date 



13/01/2006 



25/01/2006 



25/01/2006 



25/01/2006 



EVOLUTIONS 



Motif 



Creation du document. 




Date 



25/01/2006 



CO 




% 



LNDD 0713 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204M"rxCallR.MS01.raw 
Prolect controle2007.PRO 
Sample list; 2204.spl 
Une:4 
MS file: M-AN38B 
Inlet: GC-combustlon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
Description; test de peifofmance Mix Cal IRMS 005 



Acquistion Date: 22/4/07 12:22 

Weight- 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standaid: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uricalibrated) 

Gas: C02 Uncalibrated C02 . 

Ratio type: Bemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

l.abel: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 -20 delta 46 .20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: l^one 





-Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Seo) 


RaUo 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.60 


47;3 


1.1680E-02 


3.8084E-03 


2 


4.66 


107.2 


f.1680E-02 


3.8081 £-43 


7 


4.88 


747.5 


1.1681E-02 


3.8078E-03 


8 


4.87 


807.3 . 


1.1680E-02 


3.8085E-O3 



Mean: 1.1680E-02 3.8082E-03- 
■StdDevoffitpS.): 0.04 0.10 



Sample Data 



Peak No 


RT (Sec) 


Major Height 
(nA» 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 


2 
3 
4 


201.5 
266,9 
356.4 
54B.S 


3.16 
3.12 
3.28 
3.51 


1.0314E-Q8 
1.0393E-08 
1.0773E-08 
1.0605E-08 


1.1710E-02 
i;i760E-02 
1.17ieE-02 
1.1723E-02 


ZS5 
6.87 
3.12 
3.71 


-32.73 
-28.28 
-32.13 
-31.52 


3.7004E-03 
3.70O1E-O3 
3.6987E-03 
3.6976E-03 


-28.33 
-28.40 
-28.77 
-29.05 


-47.79 
-47.88 
-48.23 
-48.50 


■ -18.41 
-18.50 
-18.86 
-19.14 



-?s?>- '~' - ^> »*i".>.5<^%3i»i%s?:i*.>ei;ii jfc-^s.33S«^i.y;- 



■ ^ >.-i>:>^.; 



A"V6r%.jai^59^;ij^j.,ij5»j^j,.^..-^5jt;/_^^v5.j_, 
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stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 22(MMIxCallRMS02.raw 
Project contr61e2007.PRO 
Sample list: 2204.spt 
Une:5 
MS<ile:M-AN38B 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
Description; test de performance Min Cal jRMS 005 



Acqulstlon Date: 22/4/07 12:38 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibraled) 

Gas: C02 • Uncalibraled C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 

Lal)el: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20,06 



wrf 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





XajoT — ] 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.85 


47.5 


1.1680E-02 


3.8073E-03 


2 


4.86 


107.4 


1.1681E-02 


3.80696-03 


7 


4.98 


747.7 


1.1681E-02 


3.8081E-03 


8 


5.04 


807.5 


1.1681E-02 


3.8081 E-03 



Mean: 1,1681E-02- 
StdDevoffitp;.): 0.02 .■ 



3.8076E-03 
0.05 • 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



201.7 
267.0 
356.4 
546.8 



Major Height 

InAt 

3.85 
3.73 
3.86 

3.99 



MaJor.Area 



1.2119E-08 
1.2098e-08 
1.25B5E-08 
1.2713E-08 



Ratio 45/44 



1.1711E-02 
1.1762E-02 
1.1717E-02 
1.1727E-02 



Raw Delta 



2.59 
6.98 
3.14 
4.01 



delta 13C 



-32.70 
-28.16 
-32.11 
-31.22 



Ratio 46/44 



3.6999E-03 
3.6988E-03 
3.6984E-03 
3.6991 E-03 



Raw Delta 



-28.20 
-28.51 
-28.64 
-28.53 



delta 180 



-47.67 
-47.99 
-48.11 
-47.99 



dettalBO 
Vfj.t SMOW 



-18.28 
-18.61 
-18.73 
-18.61 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2204MbcCallRMS03.raw 
Proiect controte2007.PRO 
Sample list: 2204.spl 
Une:6 
MS file: M-AN38B 

tnleb GC-combustion 
Inlet file: MnAN3Bb 
Sample lb: 
Description; testde pertbmiance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstion Date: 22W07 12:53 

Weight: O.OO 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot NumbenJB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
DeconvoiuUon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 4S -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





■ H3f5?— 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 4»44 


Ratio 46/44 


1 


5.09 


47.7 


1.1681E-02 


3.8062E-03 


2 


S.OB 


107.6 


1.1681E-02 


3.8081E-03 


7 


4.86 


747.6 


1.1681E-02 


3.8087E-03 


8 


4.90 


807.4 


1.1680E-02 


3.8090E-03 



Mean: . 
StdDevoffitpU): 



1.1681E-02 
0.01 



3.8075E-O3 
0.06 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


M^r Height 
., (nA) 


Major Area 


Ratio 4S/44 


Raw Delta 


. delta 13C . 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


deltalBO 


1 
2 
3 
4 


201.8 
267.0 
356.2 
546.6 


2.20 
2.07 
Z15 
i19 


7.0024E-09 
6.7790E-09 
6.9S62E-09 
7.0274E-09 


1.1709E-02 
1.1761E-02 
1.1715E-02 
1.1729E-02 


Z39 
6.86 
2.92 
4.17 


-32.90 
-28.29 
-32.34 
-31.06 


3.6996E-03 
3.6997E-03 
3.6966E-03 
3.7002E-03 


-28.11 
-28.15 
-28.54 
-28.30 


-47.58 
-47.63 
-48.00 
-47.77 


w.r J. SMOW 
-18.19 
-18.24 
-18.63 
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stable isotope 

CF Analysis Results 



RIe: 2204MixCalAcetateO1.raw 
. Project: controle2007.PRO 
Sample list 2204.spl 
Une: 7 
MSme:M-AN41 

Inlet GC-combustton 
Inlet file: M-ArM1 
Sample ID: 
Description: Calibration Mix Cal Acetate 001C 



Acquistion Date: 22/4/07 13:58 

Weight: 0.00 
Injection Volome: 10 
BotUe: 2 
Type: 
Standaitl: 
Slot Numiier: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by'CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
DeconvoluUon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

RaHo 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 . -34.63 
delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PD8 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





.Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


RaHo 45/44 


RaUo 46/44 


1 


4.95 


127.6 


1.1681E-02 


3.8062E-03 


2 


4.91 


187.4 


1.1680E-02 


3.8059E-03 


3 


4.88 


247.4 


1.1681E-a2 


3.8052E-03 


8 


4.68 


2427.3 


1.1681E-02 


3.8070E-O3 


9 


4.73 


2487.2 


1.1681E-02 


3.8072E-03 


10 


4.84 


2547.3 


1.1681E-02 


3.8074E-03 



Mean: 1.1681E-02 
StdDevoffit(%.): 0.03 



3.8065E-03 
0.10 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA» 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 160 


delUISO 


2 
3 

4 


879.5 
1246.9 
1319.7 
1491.9 


1.92 
2.53 
1.87 
1.55 


8.7596E-09 
1.8297E-08 
1.351 1E-08 
1.4S2BE-08 


1.1734E-02 
1.1855E-02 
1.1700E-02 
1.1897E-02 


4.59 
14.92 

1.66 
18.48 


-30.64 
-19.99 
-33.64 
-16.31 


3.7001 E-03 
3.6985E-03 
3.6984E-03 
3.6987E-03 


-27.87 
-28.36 
-28.41 
-28.33 


-47^5 
-47.85 
-47.87 
-47.84 


-17.95 

-18.47 

-18.49 

• -18.45 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



RIe: 2204MixCalAcetate02.raw 
Project controte2007.PRO 
Sample Hst 2204.spl 
Une: 14 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Calibration Mix Cal Acetate 001 C 



Acquistion Date: 22/4/07 19:13 

Weight: 0.00 
Inlectlon Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF{uncalibraled) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: ■ Value: 
Ratlol: 13C -36.3 

Ratlo2:180 -20 



Molecutar delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

EquilitMlum correction: None 





tliiiot 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.73 


127.4 


1.1679E-02 


3.S089E-03 


2 


4.76 


187.2 


1.1B79E-02 


3.8083E-03 


3 


4.78 


247.3 


1.1679E-02 


3.8075E-03 


8 


4.74 


2427.5 


1.16eOE-02 


3.8082E-03 


9 


4.75 


2487.4 


1.1679E-02 


3.8086E'O3 


10 


4.86 


2547.4 


1.1679E-02 


3.8088E-03 



Mean: 1.1679E-02 3.8084E-03 
StdDevofm(%.): 0.02 0.14 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
fnAl 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delU ISO 


delta180 


2 
3 
4 


879.2 
1246.9 
1319.4 
1491.7 


2.11 
2.69 
1.94 
1.64 


9.6456E-09 
1.9713E-08 
1.45S3E-08 
1.5352E-08 


1.1722E-02 
1.1855E-02 
1.1700E-02 
1.1894E-02 


3.68 
15.02 

1.83 
18.35 


-31.55 
-19.88 
-33.47 
-16.44 


3.6990E-03 
3.6999E-03 
3.6999E-03 
3.7002E-d3 


-28.71 
-28.47 
-28.47 
-28.41 


-48.18 
•47.96 
^7.94 
-47.91 


wj-.t SMOW 
-18.80 
-18.58 
-18.56 
-18.S2 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : F 
Date : 20/09/2006 
Page : 1/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Echantillon : 
Repertoire: 



A 825424 



2204 



Instrument : 
COetparaphe: 



GCyC/IRMSIsoprime2 



Valeur isotopique du reactif de derivation: 



-52,69 




Fraction Fl (metabolites de la cortisoae et du Cortisol) 






Norn du fichier 



tr(s) 



tar 



Intensity (nA) 



5"C%omesurte 



5 "C %o conigfe 



Blanc urinaire 



SI 



2204BlulFl 



879 



1,9 



-30,90 



llKaoetio 



2204BlulFl 



1496 



1,702 



3,1 



-24,73 



-21,79 



EchantilloB 



SI 



2204424F1 



880 



2,2 



-32.13 



llK^oaio 



2204424F1 



1496 



1,701 



3,0 



-24,21 



-21,21 



Fraction F2 (K€tos) 





Blanc urinaire 


Echantillon 




SI 


Etio 


Andro 


SI 


Etio 


Andro 


Nom du fichier 


2204BlulF2 


2204BlulF2 


2204BlulF2 


2204424F2 


2204424F2 


2204424F2 


tr(s) 


880 


1248 


1275 


880 


1250 


1276 


trr 


- 


1,419 


1,450 


- 


1,421 


1,450 


Intensity (nA) 


2,2 


2,8 


3,3 


3.1 


4,3 


3,8 


S "C %a mesuree 


-30,49 


-25,41 


-24,61 


-30,55 


-25,50 


-24,79 


5 "C %o corrigte 


- 


-22,54 


-21,65 


- 


-22,64 


-21,85 



Fraction F3 fPioIs^ 





Blanc nrinaire 




SI 


SpAdiol 


5a Adiol 


5pPdiol 


Nom du fielder 


2204BlulF3 


2204BlulF3 


2204BlulF3 


2204BlulF3 


tr(s) 


881 


1330 


1360 


1677 


trr 


- 


1,509 


1,543 


1,903 


Intensity (nA) 


5.9 


7,6 


2,4 


4,0 


6 "C %o mesuree 


-30,54 


-27,38 


-28,18 


-26.66 • 


6 "C %o corrigee 


- 


-22,05 


-23,02 


-21,70 





Echantillon 




SI 


5p Adiol 


5a Adiol 


5P Pdiol 


Nom du fichier 


2204424F3 


2204424F3 


2204424F3 


2204424F3 


tr(s) 


881 


1329 


1360 


1684 


to 


- 


1,509 


1,544 


1,912 


Intensite (nA) 


5.3 


6,6 


2,3 


6,1 


5 "c %o mesuree 


-30,73 


-28,41 


-31,31 


-26,78 


5 "c%o corrigee 


- 


-23,30 


-26,81 


-21,84 



n 
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Version : F 



Codification : E-FCR-06 



Date : 20/09/2006 



Page.: 2/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/ffiMS 





valeur de r^f<§reiice d'une population temoin 


Echantillon 

dans les normes 




5 "C %o haute 


8 "C %o basse 


oui 


non 


llKetoetio 


-17,58 


-26,27 


\ 




Etio 


-19,56 


-26,10 


P< 




Andro 


-18,43 


-25,02 


0( 




SpAdiol 


. -18,55 


-26,97 


< 




5a Adiol 


-18,59 


-27,40 


ol 




SpPdiol 


-18,25 


-25,55 


6L 







BIu 


Echantillon | 




A%o 


A%o + 0,8%o 


A%o 


A%o-0,8%o 


Etio - 11 K6toetio 


-0,75 


-0,63 


-1,43 


-2,23 


Andro - 1 1 Ketoetio 


0,13 


0,16 


-0,64 


-1,44 


5p Adiol - 5p Pdiol 


-0,35 


-0,65 


-1,45 


-2,25 


5a Adiol -5pPdiol 


-1,32 


-4,16 


-4,96 


-5,76 



Seuil de positivite de I'AMA : 8 C%o(metabolite) - 5 C%o(compose endogene de reference) > 3%o 



J 13, 



5 C du compose < -28%o 
Variation maximale admissible liee^ la methode: +/- 0,8%o 



Conclusion 






L'analyse par spectrometrie de masse de rapport isotopique (EC 3 1) indique une origine exogene 
des metabolites de la Testosterone, coherente avec ime prise de Testost6rone ou de I'un de ses 
precurseurs. 

L'origine exogene des metabolites de la Testosterone a ete objectivee sur la base d'un 
appauvrissement isotopique de 5%o pour le metabolite 5a-androstanediol. 



Partie a rempUrpar le responsable 



Date et Paraphe du responsable: ^3 O^lU-l 



Observations: 




Ecart(s) n° : 
Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation 
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RAPPORT n^ANALYSF No 1 






Sport : 

fepreuve et lieu : 
Date : 



Demande d'analyse de I'USADA du 13/04/2007 

USADA 

Reanalyse 

16/04/2007 



Reception defsl I'et-hantillonfs^ d'urina ■ 
Date : 16/04/2007 

Type de materiel : Beriinger 

Nornbre d'echan«jlon(s) : i (surJlO echantillons re^us) 

Reference de(s) l'echantillon(s) : 825424 



: Resultats CCf rsferentiels en vigueur : AHA 2007) ""^^ '■ ~ 

pate d^d^but des analyses : 16/04/2007 ■'■---. .- .V'i. - . .■■^-, 

Methbdes d^analyses utifis^Ps : Chromatographre gazeuse couplee a la spectromitrie de masse et 
chromatographie gazeuse couplee a la spectrometrie de masse de rapport Isotopije ^ 

Conclusions ; (pH^S.3^ d = 1.018 +/- 0.001) ,. _ 

avec unfi nnsp JeJestost6mn.> n.. d^ i^mH, ;;;„;;„ rneUj/JT- '^"'^'^''BSg 

L'orlgine exogene des metabolites de la Testosterone a 6te objectivee sur la base 
d un appauvrlssement isotopique de 5,0 %p ppur le metabolite Sq-AndrostanedioL 

Resultat exprlme oar rapport au critfere suivant ; 

* aufefioratSre^"* Isotopique > a 3 %„ (variation maxtmale admissible appliquee 



Piestinataire : 

- USADA - T. Tygart (1330 quail lake loop - suite 260 Colorado Springs - CO 80906 - USA) 
CoDJe : ■ 

- Union Cycliste InternaHonale - A. GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE) 




^\^^?<?r Sa^^reTco^^^^^^^^^ ^ ->"^"«- ^^ - rapport . -analyse n-est autoHs^e <,ue ^ 
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